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 جداسازی مواد مخلوط  :هدف آزمایش 

 تئوري استخراج 

باشد. در بعضی مواقع لازم است برای استخراج روشی است برای جداسازی که مستلزم انتقال جسمی از یک فاز به فاز دیگر می

استفاده شود. یکی از این راهها تماس دادن محلول آبی با یک تقطیر بازیابی یک جسم آلی از محلول آبی از راههایی غیر از 

 زاجآلی )حلال امت فازآبی به  فازبا آب است. اگر حلال خاصیت جداسازی داشته باشد بیشتر مواد آلی از  ناپذیر حلال امتزاج

آلی از مخلوط مصرف بسیار زیادی دارد.  اتمایع در جدا کردن ترکیب -مایع  استخراج کند. روش با آب( انتقال پیدا می ناپذیر

آن در آب و یا هرماده دیگری که جسم  حل پذیریشود این است که به کار برده می استخراج یکی از خواص حلال که برای

راحتی بتوان آنرا از ترکیب یا ه آلی را در خود حل کرده کم باشد و یا بهتر از آن اینکه اصلا حل نشود. همچنین باید فرار باشد تا ب

ننده به خوبی حل نمود. با توجه به مطالب فوق جسم استخراج شونده باید در حلال استخراج ک تقطیرترکیبات آلی استخراج شده، 

هیچ نوع واکنشی با آب یا مواد قابل  نبایدحلال استخراج کننده در این حلال خیلی بیشتر از آب باشد. ضمناً حل پذیریشود و 

است که توانائی حل کردن تعداد زیادی از ترکیبات  دی اتیل اترشود میاستفاده استخراج بدهد. مهمترین حلالی که در استخراج 

شود. از مخلوط بازیابی می تقطیر سادهنسبت به اکثر ترکیبات بی اثر بوده و به راحتی به وسیله یک دی اتیل اتر ارد. را در خود د

 شود.می محترقاما اشکال مهم آن این است که آتشگیر بوده و خیلی زود در هوا 

 کنند.بیان میرا بر حسب ضریب پخش ناپذیر از نظر کمی پخش یک جسم بین دو حلال امتزاج 

نهایت یا صفر باشد. بی)ضریب پخش( Kکاملا حل شود، باید مقدار  امتزاج ناپذیردر یکی از دو مایع  Aبدیهی است برای این که 

برابر یا بزرگتر از  Sو حجم حلال  1بزرگتر از  Kهیچ یک از این دومقدار به دست نمی آید با این حال تا زمانی که مقدار  عملاً

بیشتر خواهد بود. یکی دیگر از نتایج قانون پخش )معادله بالا( این است که چنانچه برای جدا Sجسم در حلالباشد مقدار S'حلال

توان نشان داد که انجام چند استخراج متوالی با به کار رود، میSحجم معینی از حلال  باید جمعاSً'کردن جسم از محلول 

محلول آبی بوتیریک اسید، مقدار اسیدی که  استخراج حجم است. مثلا در  قسمتهایی از آن حجم بهتر از یک استخراج با تمام آن

میلی لیتری اتر به دست می آید، بیشتر از اسیدی است که به کمک یک استخراج با  05به کمک دو استخراج متوالی با قسمتهای 

لیتری بهتر خواهد بود. با این حال حدی  میلی 33متوالی با قسمتهای  استخراجشود. با این حال سه میلی لیتر اتر خارج می 155

واضح است هرچه ضریب پخش بزرگتر باشد  د. ضمناًرقابل ملاحظه ای ندابهره  از آن دیگر استخراج اضافی پسوجود دارد که 

 شود.تعداد استخراج مکرری که برای جدا کردن کامل جسم لازم است کمتر می

 محلول باید چند اصل کلی را به خاطر سپرد.انتخاب حلال جهت استخراج یک جزء از هنگام 

 ساده و مرکباستخراج 
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 باشند. امتزاج ناپذیر( حلال استخراج با حلال محلول اصلی باید 1)

 ( حلال انتخابی باید برای جزء مورد نظر مناسبترین ضریب پخش و برای ناخالصیها یا اجزای دیگر ضرایب نامناسبی داشته باشد.2)

 کنند.جدا می تقطیربه آسانی از جسم حل شده جدا کرد. معمولا حلال را با  (  پس از استخراج باید بتوان حلال را3)

گیرد. اسید آلی قرار می pHهنگامی که یکی از حلالها آب باشد، ضرایب پخش اسیدها و بازهای آلی به مقدار زیادی تحت تاثیر 

یا سدیم بی کربنات کاملا حل  یدروکسیدسدیم هدر آب نامحلول باشد ممکن است در محلول آبی رقیق  ۷برابر با  pHکه در 

کند و این باز به علت خاصیت یونی خود در آب که شود. در چنین حالی خروج پروتون از اسید، باز مزدوج مربوط را ایجاد می

 شود.حلالی قطبی است بیشتر حل می

یک هیدروکلر( مانند ۷کمتر از  pHی )در آب نامحلول باشد، ممکن است در محیط اسید ۷برابر با  pHبههمینروشبازآلیکهدر  

به علت پروتوندار شدن باز آلی به وسیله اسید آبی و ایجاد اسید مزدوج  حل پذیریکاملا حل شود. در این حالت افزایش  اسید

 که در آب بیشتر محلول است. قطبی است

و غیره به کمک  اتر، بنزن، دی کلرومتانتوان به طور انتخابی از حلالهای آلی غیر قطبی مانند بنابراین اسیدها و بازهای آلی را می 

توان اسید یا باز آلی اولیه را دوباره از مناسبی داشته باشد جدا کرد. با خنثی کردن محلول آبی می pHبا محلول آبی که  استخراج 

شود، در حالی که افزایش اسید آبی به محلول عث ازاد شدن باز آلی میآن به دست آورد. افزایش باز آبی به محلول اسیدی با

 کند.بازی، اسید آلی را آزاد می

ریزند )توجه کنید شیر بسته باشد( و به آن مقداری حلال استخراجی اضافه می قیف جداکنندهبرای انجام استخراج محلول را در 

نه بالای قیف جدا کننده را با در لاستیکی یا سنباده ای که اکثر قیفها دارا کنند )قیف نباید بیش از سه چهارم پر شود(. دهامی

 دارند.نگه می مناسبی که مسئول آزمایشگاه به شما نشان خواهد داد،بندند. هنگام تکان دادن قیف آنرا به نحو هستند می

تا حد ممکن با هم تماس پیدا کنند. منظور از این تکان آن  امتزاج ناپذیردهند تا دو مایع قیف و محتویات آنرا به شدت تکان می

است که سطح تماس دو حلال افزایش بیشتری یابد تا جسم در زمان کمتری در بین آنها پخش شود و به حالت تعادل برسد. باید 

ج شود و فشاری که در آن ایجاد هر چند ثانیه قیف را برگرداند )شیر به طرف بالا( و با احتیاط شیر آنرا باز کرد تا گاز قیف خار

رود و یا یک محلول اسیدی با سدیم بی کربنات کم به کار می نقطه جوشحلالی با به ویژه هنگامی که شده از بین برود. این عمل 

قیف و  کند. در صورتی که این کار انجام نشود ممکن است درِشود( اهمیت پیدا میآزاد می 2CO شود )گازاستخراج می

-دقیقه تکان شدید( برای آخرین بار گاز قیف را خارج می 2ات آن به شدت به بیرون بپرد. پس از تکان دادن کافی )حدود محتوی

گذارند تا لایه ها از هم جدا شوند. پس از آن لایه پایینی را به دقت از راه شیر به دهند و میکنند و آنرا در روی حلقه ای قرار می

 کنند.مایع را از هم جدا می فازداخل ظرفی ریخته و دو 
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حلالهای مصرفی  چگالیگیرد. بنابراین، آگاهی از تر در قسمت پایین قرار میشوند که حلال سنگینطوری جدا می فازهاقاعدتاً  

بدون خطا نیست زیرا ممکن است ماهیت و غلظت جسم حل شده  چنین امریها مفید است. با وجود این،  فاز برای تشخیص

  .نسبی دو حلال را معکوس کند  چگالیکه  طوری باشد

 :استخراج ساده روش كار  

ل فتالئین اضافه می کنیم.درون وبرداشته ودرارلن ریخته و به آن فن 20آدیپیک اسید راباپیپت mL20:1مرحله 

تغییررنگ شیربورت راباز نموده تاقطره قطره سود وارد ارلن شود.این کارراتا مشاهده ،مولار ریخته ¼سودبورت 

 نمایش می دهیم. 𝑉1ادامه می دهیم.حجم سود مصرفی را با

اتربه mL35ریزیم.بااستوانه مدرج برداشته ودرون دکانتورمی میلی لیتری20آدیپیکاسید راباپیپتmL20:2مرحله

 دکانتوراضافه می کنیم.درپوش دکانتورراگذاشته باکف دست درب دکانتورراگرفته وآن راتکان 

بارتکان دکانتورراتکان داده 0خارج شود.) به وجودزدن شیردکانتوررابازکرده تابخاردهیم.بعدازکمی هممی

 کنیم.(وزیرهودبخارها راخالی می

ریخته وفاز آبی رادرون ارلن ظرف پسماند فازشفاف شود استخراج کامل شده است.فازآلی را درون دو که زمانی

 نمایش می دهیم. 𝑉2کنیم. حجم سود مصرفی را بامولار تیترمی¼سود و با قطره فنول به آن می زنیم2و ریزیممی

 ریزیم.بااستوانه مدرجبرداشته ودرون دکانتورمی میلی لیتری20آدیپیک اسید راباپیپت 25mL: 3مرحله 

15mLباره دردکانتور ریخته وکنیم ودمانندمرحله قبل همزده و فاز آبی راجدا می .کنیماتربه دکانتوراضافه می

ریخته وفاز آبی رادرون ارلن ظرف پسماند اتربه آن اضافه کرده و هم زده و فاز آلی را درون 15mLودوباره 

 دهیم.نمایش می 𝑉3کنیم. حجم سود مصرفی را بامولار تیترمی¼سود زنیم و باقطره فنول به آن می2ریخته و

 

 نتایج کار:
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  حجم سود مصرفی

1V  

2V  

 

 

 :استخراج مرکب روش كار

تولوئن درلوله آزمایش حاوی  10mLابتداسه لوله آزمایش را شسته ودر درون آون گذاشته تا خشک شوند. 

تولوئن درلوله آزمایش ریخته)برای اینکه کل  10mLکنیم. دوباره مجهول ریخته وهمزده وبه دکانتورمنتقل می

مولار اضافه  6 اسید هیدروکلریک3mLدهیم. حال به دکانتورانتقال میر مجهول ازلوله شسته شود( وبه دکانتو

کرده و هم زده )آرام هم می زنیم(.بااین کار اسیدباآنیلین موجود دردکانتورواکنش داده وآنیلین را به از فازآلی به 

یش را فاز آبی می برد.درفاز آلی اسید وجسم خنثی باقی می ماند.فاز آبی حاصل را کنار می گذاریم وبقیه آزما

 بااسید موجود واکنش تامولار اضافه کرده 6سود  3mLبافازآلی ادامه می دهیم. به فاز آلی دردکانتور

ما  آبیدر فاز  می شوندو نفتالین اسید وباز جدا  بدین ترتیبوتشکیل سدیم بنزوات داده و وارد فاز آبی شود.دهد

اضافه کرده تا کلیه نمک های باقی مانده  سیرشدهنمک 5mL باقی می ماند تنها نفتالین است . به این فاز آلی 

ریخته و فاز آلی ماحاوی نفتالین می باشدکه درلوله  ظرف پسمانددرفاز آلی به فاز آبی منتقل شود.فازآبی را در

 آزمایش بزرگ تحویل داده می شود.

آنیلین به آنیلین تبدیل  به فاز آبی حاوی نمک بازی آنیلین قطره قطره سوداضافه کرده تا محیط قلیایی شود)نمک

تولوئن اضافه کرده ودر دکانتور می ریزیم. دراینجا آنیلین ازفاز آبی به آلی منتقل 10mLبه آن سپس می شود.( .

 شود.شده و فاز آلی درلوله آزمایش کوچک  تحویل داده می
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زوات به بنزوئیک اسید بن به فاز آبی حاوی نمک بنزوات، قطره قطره اسیداضافه کرده تا محیط اسیدی شود)نمک

تولوئن اضافه کرده ودر دکانتور می ریزیم. دراینجا بنزوئیک اسید ازفاز آبی به 10mLتبدیل می شود( .به آن 

 آلی منتقل شده و فاز آلی درلوله آزمایش کوچک  تحویل داده می شود.

 نتایج کار:

  وزن بنزوئیک اسید استخراج شده

  وزن آنیلین استخراج شده

  نفتالین استخراج شدهوزن 

 

 

 

 

 

 

 

 

Naphthalene 

Flammability of the Product:Flammable 
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Toluene 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hydrochloric acid 
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                                               Aniline 

                                                                              C6H5NH2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Benzoic acid 

C7H6O2 
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Sodium hydroxide 

NaOH 
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  تعیین نقطه جوش مایعات با استفاده از روش نیمه میکرویی هدف آزمایش :

 کی از روش های شناسایی ترکیبات آلی تعیین خواص فیزیکی آن هاست.ی :مقدمه 

 .(d) گالیچو (n) ضریب شکست نور ، (mp) نقطه ذوب  ، (bp)از نقطه جوش اند مهمترین خواص فیزیکی عبارت

اتفاقی خواهد بود که بیش از  باشند ولی بسیار ممکن است چند ترکیب از نظر یک یا دو خاصیت فیزیکی ثابتهای یکسانی داشته

 مادهرسد که جدول ثابتهای فیزیکی برای تشخیص بنابراین به نظر می .یک ترکیب در تمام این خواص ثابتهای یکسانی نشان دهد

خواص  ید.دست آه ذوب ممکن است اطلاعاتی در مورد جسم مورد مطالعه ب به علاوه با مشاهده نقطه جوش یا بسیار مفید باشد.

جوش مایعات با استفاده ازروش نیمه  ، نحوه تعیین نقطه دراین آزمایش .شوندیماستفاده نیز  دیگر مانند رنگ، بو و شکل بلور

 گیریم.میکروبی را فرا می

  جوشنقطه  تئوری

. زمانی که یک مایع در ظرف سر شوندفاز گازی وارد تبخیر و ،ده مولکولهای مایع می توانند در هر دمایی از سطح مایع جدا ش 

  گردند.و مولکولهای بخار به داخل مایع باز میشوند می بسته ای قرار گیرد مولکولهای مایع به صورت بخار از سطح مایع جدا

سرعت مولکولهایی که از سطح مایع خارج می شوند با سرعت مولکولهایی که  شود که در آنسر انجام حالت تعادلی ایجاد می

 م فشار بخار مایع نامیدهبرابر می شود. مولکولهای موجود در فاز بخار فشاری را اعمال می کنند که به ناگردند به داخل مایع باز می

یک مایع  دمای. چنانچه استمقدار ثابتی  معین دمایآن بستگی داشته و مقدار آن در  دمایشود. فشار بخار یک مایع معین به می

  .کندد مایع شروع به جوشیدن میوش( وّجدقیقا برابر فشار محیط ) را تا نقطه ای بالا ببریم که در آن فشار بخار مایع

 Boiling point (b.p) جوشنقطه 
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  .شود وّجفشار بخار مایع برابرفشار  دما، که در آن است دمایی جوش یک مایع هنقط

 .نیز کاهش می یابد وّجلازم برای رساندن فشار بخار به فشار  دمایکاهش یابد  وّجفشار اگر

 .استنقطه جوش خیلی بیشتر از نقطه ذوب نسبت به تغییرات فشار جو حساس  بنابراین

لازم است فشاری که در آن نقطه جوش تعیین شده  ،رودمینقطه جوش به عنوان یک عامل مشخصه شناسایی اجسام به کار  چون 

 .شودقید 

اجازه خروج از مایع را بدهد و بنابراین نقطه جوش  ها هرچه مولکول بزرگتر باشد انرژی جنبشی بیشتری لازم است تا به مولکول

 .یابدافزایش می

استفاده از روش تقطیر است اما در مواردی که مقدار کافی ازمایع در دسترس نیست  ،های تعیین نقطه جوش مایعات یکی از راه

  .کار بردنمی توان این روش را برای اندازه گیری نقطه جوش به

 :روش کار

 .شودسانتیمتر استفاده می  21میلی متر و طول تقریبی  5در این روش از لوله آزمایشی به قطر داخلی 

 ریزیم.از مایع مورد نظر را به درون لوله آزمایش می میلی لیتر1الی  2حدود  .2

  کنیم.می مسدود و داده حرارت  طرف لوله مویینی را با استفاده از شعله یک .1

مویینی را که یک انتهای آن مسدود شده است به طور واژگون از انتهای باز آن به وسیله نخ یا نوار لاستیکی  لوله سپس .3

 . انتهای لوله و دماسنج باید در یک سطح باشند ،به دماسنج می بندیم. همانگونه که در تعیین نقطه ذوب عمل کردیم
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  کنیم.امی گرم میی دهیم و به آرقرار م گلیسریناین مجموعه را در حمام   .4

  .(T1کنیم)حبابی از انتهای لوله مویین خارج شده، دمای اولین حباب خارج شده را یادداشت میپس از مدتی ، .5

)به صورت مسلسل وار( عدد انتهای لوله مویین خارج می شود جریان منظم و یکنواختی از حباب هوا ازبعد ازمدتی،  .6

 T2)  (کنیم.دماسنج را یادداشت می

مقداری از مایع وارد لوله مویین می شود. در این وبه دنبال آن جریان حباب هوا قطع ملاحظه می شود  ا قطع کردن گرماب .7

  T3))لحظه عدد دماسنج را می خوانیم و ثبت می کنیم

 

 C°نقطه جوش نام ماده

 6/221 تولوئن

 74/01 سیکلوهگزان

 56 استون

 7/64 متانول

 37/70 اتانول

 2/77 اتیل استات
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 نتایج کار:

       

 T1 T2 T3 

    ماده معلوم:....................

    ماده مجهول

 

 نام ماده مجهول: ................................. 
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Ethyl Acetate 

C4-H8-O2 

 

 

 

 

 

 

 

 

Toluene 
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Cyclohexane 

C6H12 
 

 

 

 

 

 

 

Acetone 

C3H6O 
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Methanol 

CH4O 

 

 

 

 

 

 

Ethanol  
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 تعیین نقطه ذوب جامدات به روش میکرویی هدف آزمایش :

  تئوری ذوب

توان با استفاده از نقطه ذوب یک ماده را از این رو می .جامد،نقطه ذوب آن هاستیکی از شاخص هاي خلوص وشناسایی تركیبات آلی 

 د .كر شناسایی

كه در آن فشار بخار مایع با جامد برابر  دماییشود ، یا به عبارتی است كه در آن ماده جامد به مایع تبدیل می دمایینقطه ذوب 

شود )حالت مایع( تبدیل می. در اثر جذب انرژي ، آرایش منظم ذرات در یک تركیب جامد و بلوري به آرایش نامنظم  شودمی

گویند . پدیده ذوب وقتی روي می دهد كه انرژي گرمایی بر نیروهاي بین مولکولی كه ذرات را در می ذوبكه به این عمل 

شود ، با پدیدارشدن مایع ، بین مایع و جامد حالت ذوب می گرمادارند غلبه كند . زمانی كه یک جامد در اثرحالت جامد نگه می

 شود . دماي ذوب یک جسم خالص در طول عمل ذوب ثابتمد به مایع میو ادامه گرما باعث تبدیل جا شودبرقرار میتعادل 

ماند ؛ به عبارت دیگر ، اگر به مخلوط مایع و جامد یک جسم خالص گرما بدهیم تا وقتی كه تمام جامد به مایع تبدیل نشود می 

 رود .دماي جسم بالا نمی

آورد و مخلوط دو ماده ، داراي نقطه ذوب پایین تر از هركدام از دو ماده یک ماده ، نقطه ذوب آن را پایین میوجود ناخالصی در 

 اولیه است .

دمایی نقطه بازه شود ، كه این كند تا دمایی كه به طور كامل مایع میذوب دمایی است كه تركیب شروع به مایع شدن می بازه

  است.ذوب ماده موردنظر 

هرچه  -2شود.تر باشد نقطه ذوب آن بیشتر میهرچه ماده خالص -1ذوب از دو راه شاخص خلوص است :بازه نقطه ذوب ویا 

 ذوبش كوچکتر است.اضافه كردن ناخالصی به یک نمونه خالص باعث كم شدن نقطه ذوب نمونه  بازهتر باشد نمونه خالص

 خواهد داشت.بستگی ذوب به مقدار ناخالصی كه این نقصان نقطه شودمی

 :كنندبه دو طریق زیر تعیین می اًدماي ذوب را عمدت

رین یا پارافین و... است ونمونه از طریق لوله مویین به همراه دماسنج داخل تیله قرارگرفته لیسگ كه حاوي ه:تیلبااستفاده از  -1

كن هاي گوناگونی استفاده می شود . این مویین از گرمدر اندازه گیري نقطه ذوب با لوله  شود.ونقطه ذوب نمونه اندازه گیري می

كن ها می تواند یک بشر ساده كه محتوي مایعی با نقطه جوش بالاست باشد . ) در مواردي كه نقطه ذوب مواد بالاتر از نقطه گرم

 . ( شودحمام آب از حمام روغن استفاده می به جايجوش آب است 

 Melting point (m.p) نقطه ذوب
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مقداركمی از نمونه به آرامی دردستگاهی مخصوص مجهز به  دراین روش :میكروسكوپي دقیق گیری اندازه دستگاههای -2 

، سیم پیچ یا حمام است(دراین دستگاه یک عدسی بابزرگ نمایی تعبیه شده است. گرماییداده می شود)منبع  گرمادماسنج، 

 .شوددونقطه معمولاً گزارش می

ها ذوب و مایع بلور تمامو دومین نقطه زمانی است كه  شودبلورها تشکیل میاولین نقطه زمانی است كه اولین قطره مایع در میان 

خالص یکی از  بلور.نقطه ذوب یک شودبه صورت گسترده اي از دما گزارش می.درنتیجه نقطه ذوب شودشفاف حاصل می

ر بخار جامد درمقایسه با فشار بخارمایع بسیاركم و ناچیز است ، لذا نقطه ذوب با فشا ازآنجاكهخواص فیزیکی آن ماده است . 

 ) البته درحد معقول(.ند وثابت استكتغییر فشار تغییر نمی

 وسایل و مواد مورد نیاز 

 ونزنوچراغ بسنج ، بشر ،نخ ، گیره لوله مویین ، دما

 روش کار 

  .بسایید و به صورت پودر نرمی در آورید كمک اسپاتول شیشه ساعت بهمقدار كمی از تركیب جامد را در 

  

در ابتدا انتهاي یک طرف لوله هاي مویین را كه از دو طرف بازاست روي شعله می بندیم. سپس طرف دیگر لوله مویین را در 

 ( و انتهاي لوله را چند بار روي میز می زنیم تا تمام پودر در انتهاي لوله قرار گیرد. مترمیلی  3پودر ماده جامد فرو كرده )حدود 

همچنین می توانید یک لوله شیشه اي را كه ابتدا و انتهاي آن باز است به طور عمودي روي میز قرار دهید و لوله مویین را از سمت 

 .انتهاي بسته در آن رها كنید

 دماسنج می بندیم. دماسنج را به پایه آویزان می كنیم و آن را درون حمام روغن قرارسپس لوله را با نخ به یک 

دهیم زیرا روي شعله هم ماده یکنواخت گرم نشده هم ممکن است ماده روي شعله مستقیم قرار نمی)توجه: نمونه را  .می دهیم 

 (.سوخته و تجزیه شود

قتی ماده جامد شروع به ذوب شدن كرد تا زمانی كه ماده كاملا ً ذوب شود دما كنیم، وگرم میبه آهستگی با شعله حمام روغن را 

 . كنیمرا یادداشت می
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 .باشد رینیسیا گل تواند پارافین یا وازلینحمام روغن می

 

 

 

 

 :ه کاربردیکتیک ن

نند. با لوله مویین اول نقطه كآماده می را اگر دماي ذوب یک تركیب شناخته شده نیست معمولا دو لوله مویین حاوي تركیب

كاهش می دهند و با استفاده از لوله مویین دوم نقطه  C°33د، سپس دماي حمام را تا حدود گیرناندازه می به سرعتذوب را 

 .كنندذوب را به آرامی و با دقت تعیین می

 نتیجه گیری :

یک تركیب استفاده كرد.   وان از آن براي شناساییدماي ذوب هر ماده بلوري خالص، یک خاصیت فیزیکی آن ماده است و می ت

شود به نسبت مقدار ناخالصی افزوده شده نقطه به طور كلی افزایش تدریجی و پی در پی ناخالصی به یک ماده خالص سبب می

 .ذوب كاهش یابد

مجهول  هو از روي نقطه ذوب استاندارد مواد، نقطه ذوب ماد آوردهدست ه براي این آزمایش نقطه ذوب دو ماده جامد معلوم را ب

 دهید.این كار را براي دو ماده معلوم نفتالین و استانیلید و ماده مجهول انجام   كنید.را شناسایی 
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 تعیین خلوص  و الف( نقطه ذوب مواد معلوم  

 آیا خالص است؟ طول بازه ذوب نام ماده

   نفتالین

   استانیلید

 شناسایی مجهول از بین مواد معلومب( 

 نام ماده مجهول آیا خالص است؟ طول بازه ذوب

   

 

 (°C)دماي ذوب نام ماده

 5/54 نیتروتولوئن-4

 5/03 نفتالن

 114 استانیلید

  03تا  01  وانیلین

 122 بنزوئیک اسید

 143تا  130 آسپیرین
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Acetanilide 

 

 
……………………………………………………………. 

Naphthalene 

Flammability of the Product:Flammable 
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 با توجه به ميزان اختلاف دمای جوش آن ها محلول مايعات تشكيل دهنده جداسازی :هدف آزمایش 

  تقطير مباني نظري

در روش  است.وشهای مختلفی برای جداسازی مواد اجزای سازنده يک محلول وجود دارد که يكی از اين روشها فرايند تقطير ر

گيرد .تقطير ، در واقع ، جداسازی فيزيكی اختلاف نقطه جوش آنها انجام می با توجه بهيک مخلوط ،  یتقطير جداکردن اجزا

هر چه هيدروکربن سنگينتر باشد،  .برشهای نفتی است که اساس آن ، اختلاف در نقطه جوش هيدروکربنهای مختلف است

  .شوداست و هر چه هيدروکربن سبكتر باشد، زودتر خارج می ترنقطه جوش آن زياد

 وش اول شامل توليد بخار از طريق جوشاندن يک مخلوط مايع ، سپسو رگيردل به دو روش زير انجام میتقطير در عم

تقطير بازگردد. در نتيجه هيچ مايع برگشتی وجود ندارد. در روش دوم  ظرفبخار ، بدون اينكه هيچ مايعی مجددا به  چگالش

رتی که اين مايع برگشتی در مجاورت بخاری که به طرف گردد و به صوتقطير باز می ظرفقسمتی از بخار مايع شده به 

 .توانند پيوسته يا ناپيوسته باشندگيرد. هر کدام از اين روشها میرود قرار میمی چگالنده

تبخير می کنند و  باگرم کردنتقطير، معمولترين روشی است که برای تخليص مايعات به کار می رود. دراين عمل مايع را 

دست می آورند. چنانچه ناخالصيهای موجود در ه در ظرف جداگانه ای متراکم می کنند و محصول تقطير را ب بخار مربوطه را

کند. در صورتی که ناخالصيها مايع اوليه فرار نباشند، در باقی مانده تقطير به جا می مانند و تقطير ساده جسم را خالص می

  .فرار باشند، تقطير جزء به جزء احتياج خواهد بود

چنانچه ناخالصی های موجود در مايع اوليه فرار نباشد در باقيمانده تقطير به جا می ماند و تقطير ساده نمونه را خالص می 

کند. در صورتيكه فرار باشند تقطير جز به جز نياز خواهد بود. اگر فقط يک ماده فرار بوده و اختلاف نقطه جوش اين ماده با 

( می توان برای جدا کردن اين ماده از ناخالصی ها از تقطير ساده استفاده  ċ03باشد )حدود  ناخالصی های موجود در آن زياد

دارند زيرا  ċ053تا  03از تقطير ساده معمولا در جداسازی مخلوط مايعاتی استفاده می شود که نقطه جوشی در محدوده کرد.

مقدار زيادی از مايع در  ċ 03  بسياری از ترکيبات آلی تجزيه می شوند ودر دمای جوش کمتر از ċ 053        در دمای بالاتر از

 .ضمن تقطيرهدر می رود

. بر اساس قانون استدر تقطير مخلوطی ازدو يا چند جسم فشاربخار کل تابعی از فشار بخار هر يک از اجزا و کسر مولی آن 

ضرب فشار بخار در کسر مولی آن برابر است. بنابراين  در يک محلول ايده آل با حاصلرائول فشار بخار جزيی يک ترکيب فرار 

بين فشار   در بخار موجود بر سطح دو يا چند جز محلول فرار ذرات کليه اجزا شرکت کننده در محلول يافت می شود. رابطه

 :به صورت زير است (Xi) و کسر مولی اجزا (Pi)  با فشار جزيی (Pt) بخار کل
Pt = PaXa + PbXb + PcXc + ... 

 تقطير 
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اگر در محلولی شامل دو ماده شيميايی فرار يک جز دارای فشار بخار بيشتری از جز ديگر باشد بخار حاصل از آن در مقايسه با 

 مايع دارای درصد بيشتری از جسم فرارتر خواهد بود.

در  ی سنگ جوشکه در آن مولكولهای هوا حبس شده اند. با قرار گرفتن اين دانه ها دارای حفرات ريزی استسنگ جوش  

 .و از جوشيدن انفجاری و تاخير در جوش جلوگيری می نمايد بيرون آمدهمحلول حباب ها از سطح آنها 

 :  انواع تقطير

اضافه می شود فشار بخار مايع تنزل می به عنوان مثال هنگاميكه ناخالصی غير فراری مانند شكر به مايع خالصی :تقطير ساده

يابد. علت اين عمل آن است که وجود جز غير فرار به مقدار زيادی غلظت جز اصلی فرار را پايين می آورد يعنی ديگر تمام 

  .مولكولهايی که در سطح مايع موجودند مولكولهای جسم فرار نيستند و بدين ترتيب قابليت تبخير مايع کم می شود

  : ر خلاتقطير د

با توجه به اينكه نقطه جوش مواد سنگين نفتی نسبتا بالاست و نياز به دما و انرژی بيشتری دارد، و از طرف ديگر ، مقاومت 

شود. در اين گردند، لذا برای جداکردن آنها از خلا نسبی استفاده میو زودتر تجزيه می استبالا کمتر  برابر گرمایاين مواد در 

آيند. در نتيجه ، تقطير در خلا ، دو فايده دارد: اول اين که تر از نقطه جوش معمولی خود به جوش میپايينصورت مواد دمای 

شوند. امروزه در بيشتر موارد در عمل تقطير ، از خلا استفاده به انرژی و دمای کمتر نياز است، دوم اينكه مولكولها تجزيه نمی

 .دهندزء و هم تقطير آنی را در خلا انجام میشود. يعنی اين که: هم تقطير جزء به جمی

  

  : تقطير به کمک بخار آب

 دمایدر  محلول، اجزای شودای ايجاد کنند در اين صورت بی آنكه خلاءبخار آب را در دستگاه تقطير وارد می دراين روش

شود که در نقطه جوش آب ، فشار بخار اجزای جدا شونده بالا شوند. اين مورد معمولا در زمانی انجام میکمتری تبخير می

  .شوندباشد تا به همراه بخار آب از مخلوط جدا

قابل اختلاط  غالبابه کمک تقطير با بخار آب می توان ترکيبات آلی فراری را که با آب مخلوط نمی شوند يا تقريبا با آن غير

هستند تفكيک و تخليص کرد. در اين روش مخلوط آب وجسم آلی با هم تقطير می شوند.عمل تقطير يک مخلوط غير قابل 

 .در صورتی که يكی از اجزا آب باشد تقطير با بخار آب ناميده می شودناپذير  امتزاج
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  : جزءتقطير جزء به 

توان با فرايند تقطير جزء به جزء از هم کنند، میاجزای سازنده محلول شامل دو يا چند فرار را که از قانون رائول پيروی می

جدا کرد. طبق قانون رائول ، فشار بخار محلول برابر با مجموع اجزای سازنده آن است و سهم هر جزء برابر با حاصلضرب کسر 

در بخاری که خارج  A  ، غلظت A  و B  فشار بخار آن در حالت خاص است. در تقطير محلولی از مولی آن جزء به جزء در

شود، بيش از غلظت آن در مايع باقی مانده است. با ادامه عمل تقطير ، ترکيب درصد اجزا در بخار و مايع دائما شده و مايع می

کند و اين در هر نقطه عموميت دارد. با جمع آوری تغيير می

شود و از تقطير مجدد مايعی که از سردشدن بخار حاصل می

توان آن و با تكراری پی در پی اين عمل ، سرانجام می

ه اجزای سازنده مخلوط اصلی را به صورتی واقعا خالص ب

  .دست آورد

از نظر سهولت در اينجا فقط محلولهای ايده آل دو تايی را 

 .ی گيريمباشند در نظر م SوR  که محتوی دو جز فرار

محلول ايده ال به محلولی اطلاق می شود که در آن اثرات 

بين مولكولهای متجانس مشابه با اثرات بين مولكولهای غير 

متجانس باشد.گرچه فقط محلولهای ايده ال به طور کامل از 

قانون رائول پيروی می کنند ولی بسياری از محلولهای آلی 

 .ی ايده آل نزديک هستنداه به محلول

 :تونهای تقطيرجز به جزس

اين ستونها مسير عمودی را به وجود می  .اين ستونها انواع متعددی دارد ولی در تمام آنها خصلت های مشابهی وجود دارد

از آن بگذرد. اين مسير به مقدار قابل ملاحظه ای از مسير دستگاه  چگالندهآورند که بايد بخار در انتقال از ظرف تقطير به 

چه قسمت داری از بخار متراکم می شود.چنانتقطير ساده طويل تر است. هنگام انتقال بخار از ظرف تقطير به بالای ستون مق

ر حالی که به پايين ستون بيشتری نگه داری شود مايع متراکم شده و د دمایپايين اين ستون نسبت به قسمت بالای آن در 

حاصل  می ريزد دوباره به طور جزيی تبخير می شود .بخار متراکم نشده همراه بخاری که از تبخير مجدد مايع متراکم شده

می شود در داخل ستون بالاتر می رود واز يک سری تراکم وتبخير می گذرد. اين اعمال باعث تقطير مجدد مايع می شود و به 

ک از مراحل فاز بخاری که به وجود می آيد نسبت به جز فرارتر غنی تر می شود.ماده متراکم شده ای که به طوريكه در هر ي

بخاری که با آن در تماس است در هر يک از مراحل نسبت جزيی که فراريت کمتری دارد پايين ستون می ريزددر مقايسه با 

  .غنی تر می شود

و بخار در سراسر ستون تعادل برقرار می شود و فاز بخار بالايی تقريبا به طور کامل از جز  ل بين فازهای مايعآ در شرايط ايده

 .فرارتر تشكيل می شود و فاز مايع پايينی نسبت به جزيی که فراريت کمتری دارد غنی تر می شود

 :  ند ازا مهم ترين شرايطی که برای ايجاد اين حالت لازم است عبارت

 دماسنج

 چگالنده

ستون 

 تقطیر

گرمك

 ن

3 
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   بين فازهای بخار و مايع در ستونتماس کامل و مداوم  .0

   در طول ستون دماحفظ افت مناسبی از  .2

   طول ستون .0

 اختلاف کافی در نقاط جوش اجزای مخلوط مايع .0

چنانچه دو شرط اول کاملا مراعات شود می توان با يک ستون طويل ترکيباتی که اختلاف کمی در نقطه جوش دارند به 

طول ستون مورد لزوم و اختلاف نقاط جوش اجزا با هم نسبت عكس دارند.  طور رضايت بخش از هم جدا کرد زيرا

معمولترين راه ايجاد تماس لازم در بين فازهای مايع آن است که ستون با مقداری ماده بی اثر مانند شيشه يا سراميک يا 

های بسيار موثر ايجاد اين تكه های فلزی به اشكال مختلف که سطح تماس وسيعی را فراهم می کند پر شود. يكی از راه 

 .تماس بين مايع و بخار آن است که نوار چرخانی از فلز يا تفلون که با سرعت زيادی در داخل ستون بچرخد به کار رود

در داخل ستون نگهداشتن مقدارماده کمتری نسبت به ستون های پر شده ای که قدرت مشابهی دارند  مزيت اين ستون

 (.مقدار مايع و بخاری است که برای حفظ شرايط تعادل در داخل ستون لازم است ارید)منظور از اين نگهاست

  

 روش كار تقطير جزء به جزء :

بالن را باگيره به پايه وصل کرده ،درون بالن مجهول سنگ جوش انداخته و  سپس داده،قرار  بالابر را روی گرمكن -0

. يک جک و يک  کنيمرا به آن متصل می و دوراهی چگالندهسه راهی و  کنيم،سپسسوار میستون تقطير را روی آن 

 می گذاريم.  را در انتهای دستگاه استوانه مدرج

 .کنيممیراروشن  گرمكندستگاه ، روی سه راهی می گذاريم. سپس  سوارکردناز  پسدماسنج را  -2

تقطير دما خوانده شود . يتر ميلی ل 5که درانتهای دوراهی تشكيل می شود يادداشت کرده و هر  را اولين قطره ای  -0

کاهش دما  درغيراينصورتدرجه ايجاد می شود  2تا 0از اتمام ماده اول يک افت دمايی پس اگر حرارت کم باشد 

  ديده نمی شود.

 با مشاهده کاهش دما يا تغيير رنگ مايع تقطير شده،  استوانه مدرج انتهای دستگاه را تغيير می دهيم. -0

 ميلی ليتر تقطير انجام می دهيم.  03در کل تا  -5

 کنيم.میحجم مايع اول که از تقطير به دست آمد را گزارش  -6

 

 

 نتایج آزمایش:

 mLVاولين  3 54 53 54 53 54 53 04
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 قطره

         ċt 

 

 

 

 

 تقطير با بخارآب :روش كار 

 

 کنيم.بالن را به پايه متصل میبا گيره روی سه پايه قرار می دهيم. ريزيم.آب می 0/0بالن ته صاف را تا  -0

کنيم. )تله مانع عبور بخارسرد به ظرف تله را از يک طرف به بالن آب و از طرف ديگر به بالن حاوی مجهول وصل می -2

 شود.(مجهول می

 متصل جمع آوری ظرف   وقسمت پايين آن بهبه بالن مجهول  چگالنده قسمت بالای -0

 .کنيممی

 

 

 

 

 

شعله را روشن کرده و  -0

 .کنيمگرم میبالن حاوی آب را 

انتهای تله باز است که بخارهای سرد خارج شوندوقتی بخارها داغ شد، با گيره انتهای تله را می بنديم. ) چون ورود  -5

 شود.(باعث افزايش آب دربالن مجهول میبخارهای سرد به بالن مجهول 

 حجم مایع اول كه تقطير شد

 (mLV  ) 
....................................... 

لوله 

 اطمینان
 تله

 آب

 آب
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 دهيم کهتقطير را تا جايی ادامه می -6

  بالن حاوی مجهول تک فازی شود 

 .دما کمی افت پيدا کند 

 .قطرات حاصل از تقطير ديگر شيری نباشند وشفاف باشند 

 تا اگر مقداری از فاز آبی وارد محصول شده را جدا کنيم. ظرف سرريزکردهرا درون مايع حاصل از تقطير  -7

حجم فاز آلی را به مسئول آزمايشگاه گزارش  پاياندر اين آزمايش فاز پايين فاز آبی و فاز بالايی فاز آلی است. که در -8

 .دهيممی

 نتایج كار:

 
 حجم فاز آلي حاصل از تقطير 

 (mLV  ) 
....................................... 
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 های ناخالصسازی نمونهخالصهدف آزمایش :

 مقدمه :

یک  تبلورهایی است که با آنمی توان مواد ناخالص را تخلیص نمود.در روش تبلور مجدد یکی از ضروری ترین و مفید ترین

شود. بدین صورت که در طی این عمل مولکول های متبلور شده یک ماده ،تمایل ماده به صورت بلور از سایر مواد جدا می

همجنس خود دارند و به همین علت دور یکدیگر تجمع یافته و به شکل کریستال از سایر بلورهای  بیشتری برای پیوستن به

 مواد جدا میشوند.

 توان با سرد کردن ماده به زیر نقطه انجماد، حل کردن نمونه در حلال و همچنین به روش گداز انجام داد.را میتبلور عمل 

گذارند تا بلور طور کامل ازبین برده و  بعد میه بلورین جسم جامد را در اثر گداز  یا انحلال ب ارطور کلی در این عمل ساخته ب

 قسمت مذاب باقی بماند.های ماده طوری تشکیل شود که ناخالصی ها در 

که در این روش معمولا بلورها در  ،چرا. این روش از کاربرد کمتری برخوردار استاستمبنای روش گداز اختلاف نقطه ذوب 

 جدا کردن آنها مشکل است. وشوند مجاورت ماده روغنی نسبتا چسبنده ای تشکیل می

 تئوری :

کنند که در آن ناخالصی ها به ویژه در محلول سرد بیشتر از انتخاب می در تبلور مجدد به روش انحلال معمولاً حلالی را

شود محلول باشند.چنانچه عمل به درستی انجام شود بلورهای حاصل نسبت به مواد اولیه خالص تر جسمی که خالص می

 خواهند بود.

 

 : زیر استبه روش انحلال شامل  تبلور مجدد

 انتخاب حلال مناسب .1

 خلیص درنقطه جوش حلال یانزدیک به آنانحلال جسم مورد ت .2

 صاف کردن محلول داغ برای جداکردن ناخالصیهای نامحلول .3

     Crystallizationتبلور مجدد

 



 
دانشگاه صنعتی شریف -دانشکده شیمی  - 1یگزارشکار آزمایشگاه شیمی آل  

 

  

 سرد کردن تدریجی محلول تا کامل شدن تشکیل بلور .4

 ) صاف کردن(جداکردن بلورها از محلولی که در آن شناورهستند .5

 شستشوی بلورها برای خارج کردن محلولی که به آنها آغشته است .6

 بلورهاخشک کردن  .7

 یک حلال مناسب باید شرایطی داشته باشد که بتوان از آن در تبلور مجدد استفاده کرد::انتخاب حلال مناسب 

 حلال مناسب حلالی است که در سرما حل نکند ولی در گرما قسمت اعظم یا تمام ماده را حل کند.الف. 

 باشند.حلال گرم و سرد  ناخالصی ها باید بطور کامل غیرقابل حل و یا کاملا قابل حل درب. 

 و به آسانی تبخیر شود . حلال باید نقطه جوش پایین داشته باشد 0ج

 حلال و ماده حل شونده نباید وارد واکنش شیمیایی شوند.د. 

 .سمی و آتشگیر نباشده. 

 .ارزان باشدو. 

 وجود دارد: تبلور مجدد دو روش در 

 روش استفاده از یک حلال .1

شود. در این حالت از مخلوط یافت نمی ییک نمونه خالص ، حلال مناسب تبلورروش استفاده از دو حلال : گاهی برای  .2

-نمونه را به آسانی در خود حل می یک حلالشود. انتخاب این دوحلال به این صورت است که یحلال ها استفاده م

کند. در این روش ابتدا حلالی را که ن که به سختی حل میکندیا ای)سرما( وحلال دیگر اصلاً نمونه را حل نمیکند 

دهیم شود،اختیارنموده ونمونه را کامل درآن حل کرده وسپس کمی حرارت مینمونه در سرما درآن به خوبی حل می

است انتخاب و آهسته و قطره قطره به  پذیر امتزاج شودولی با حلال اولآنگاه حلال دیگر را که نمونه درآن حل نمی

سپس از  ونمونه اضافه می شود تا این که مخلوط کدر شود.کدر شدن نشانه تشکیل بلورهاست. 1مخلوط داغ حلال 

اول یعنی بلورها مجدداً در حلال  شودکنیم به اندازه ای که مخلوط دوباره شفاف حلال اول داغ به مخلوط اضافه می

کنیم تا دیگر کدورت با اضافه شدن حلال ره از حلال دوم به مخلوط اضافه و کارراتکرار وتکرار میآنگاه دوبا.حل شوند

شوندبه عبارت شود بلورها ظاهر میازبین نرود یعنی محلول حالت اشباع را پیدا نموده وهمانگونه که سرد میاول 

حد انحلال برسد نمونه حل شده شروع به هنگامی که به  کند.دیگر حلال دوم قدرت انحلال حلال واسط را کم می

آزاد شدن می کندو کریستال ها ظاهر می شوند.مخلوط حلا ل های متداولی که دراین روش استفاده می شوند در 

 جدول زیر نشان داده شده اند.
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 جفت حلال های متداول برای تبلور مجدد

 آب -متانول  استون -اتر 

 آب -اتانول  اتر نفت -اتر 

 آب -استون  لیگروئین -بنزن 

 آب -استیک اسید  متانول -متیلن کلرید

 متانول -اتر  آب -دیوکسان 

 روش کار:

 روش تک حلالی:

 آزمون حل برای کنیم بنزوئیک اسید است که ،انتخاب حلال مناسب است. ماده ای که استفاده میتبلوراولین کار در

 اتانول،متانول، استون ، آب.عبارت اند از را مورد بررسی قرار می دهیم. ییو تشخیص حلال مناسب ، حلال ها پذیری 

 بهتر است که این کار با مقدار کم حلال حلالسرد وگرم بررسی کردماده مورد نظر را درحل پذیریدر این مرحله باید .

صورت گیرد و در صورت حل نشدن کامل جسم مقدار بیشتری حلال اضافه کرد.درضمن همراه با حرارت دادن باید 

. همانطور که گفته شد حلالی مناسب است که در دمای محیط مادهراحل نکند و در اثر گرما ماده محلول را بهم زد 

 قسمت حلال مناسب را تعیین می کنیم. را حل نماید. در این

  از مواد ناخالص که بصورت  بلورتا مواد خالص به صورت  شودرد سبه حال خود گذاشته تا در این مرحله محلول را

شوند که سطح زیادی دارند و جذب محلول اند جدا شوند.اگر محلول سریع سرد شود بلور های کوچک ایجاد می

 کنند.میسطحی  ناخالصی ها راتسهیل 

 ریزیم ها از محلول آنرا در قیف بوخنر میبلوربرای خالص سازی نهایی و جدا کردن  :شستشوی بلورهاوجداکردن. 

  کنیم و وزن کاغذ صافی را کم کرده کنیم.سپس آنرا وزن میخشک میکه روی کاغذ صافی هستند را بلورهای حاصل

 دست می آوریم.ه را ب بهرهو 

 روش دوحلالی:

  روش به اندازه نوک اسپاتول استانیلید در لوله آزمایش ریخته ، سپس قطره قطره به آن حلال اتانول که در این

 دردمای اتاق ماده را حل می کند اضافه می کنیم.

  در حین اضافه کردن حلال اول لوله آزمایش حاوی استانیلید را درحمام آب گرم چندثانیه قرارداده و دوباره قطره

ماده حل شود. )علت استفاده از حمام آب گرم این است که ماده در  اضافه می کنیم تا کاملاً قطره اتانول را

 حداقل حلال حل شود(.

 .سپس قطره قطره به محلول آب اضافه کرده تا بلورها تشکیل شوند 
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 نتایج کار:

 در اثرگرم کردنحل پذیری  در دمای اتاق حل پذیری حلال

   استون

   اتانول

   متانول

   آب

 حلال مناسب: ................................
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 وزن بلورهای خالص شده 

 بهره 
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